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Hochkonzentrierte, selbstemulgierende Zubereitungen, enthaltend 
Organopolysiioxane und Allcyiammoniuinverbindungen und 
deren Verwendung in wSssrigen Systemen. 

Die Eifindung betriffl hochkbnzentrierte, selbstemulgierende ZubereKungen, enthaltend Orga- 
nopolysiioxane und Alkylammonlumverbindungen und deren Venfvendung in wSssrigen Sys- 
temen auf textllen Substraten. Insbesondere betrifft die Erfindung Zubereitungen, weiche aus 
quatemierten oder teilquatemierten, aminofunktionellen Organopolysiloxanen, quatemdren 
Alkylammoniumverbindungen, gegebenenfalls einem organischen Hydrotroplkum und gege- 
benenfalis Wasser bestehen. 




Aminogruppen enthaltende Organopolysiioxane sowie Organopolysiioxane, weiche quater- 
nierte Ammoniumgruppen in untersdiiedlicher Positionierung auf dem Polysiloxanriicken tra- 
Igen, werden schon seit langerer Zeit als TextilausrQstungsmittel eingesetzt. Bei den damit be- 
handelten Textillen werden gute Weichgriffeffekte emeicht. Essentielle Voraussetzung fQr die 
Anwendung in textilen AusrOstungsflotten ist die gute VerelOnnbarlceit in Wasser sowie die 
Verlraglichkelt mit weiteren, hSuflg in den AusrOstungsflotten enthaltenen Ctiemikalien. 

Onganopolysiloxane sind im Allgemeinen nicht in Wasser loslich, selbst wenn sie aminofunk- 
tlonelle Gruppen in freler Oder quatemierter Form tragen. Durch derartige funktionelle Gruppen 
wird die EmuIgierfShigkeit der Organopolysiioxane zwar verbessert, die FShigkeit zur sponta- 
nen Selbstemulgierung zu Makro-, Mini- oder IVIikroemulsionen ist aber nicht vorhanden. Um 
die Organopolysiioxane in eine aus wSssrigen Medien appiizierfahige Form zu bringen, ist da- 
her gewOhnlich der Zusatz von Emulgatoren erforderlich. Dies erfoigt Qblichenfl/eise gemaB 
des Standes der Technik durch die Mitvenwendung von nichtionogenen Emulgatoren, deren 
lenge sich nach der jeweiiigen Emulsionstype (Makro-, Mini- oder Mikroemulsion) richtet. 



Die Hersteilung von wassrigen Mikroemulsionen aus aminofunktionellen Oiganopolysiloxanen 
wird beispielsweise in der WO 88/08436 beschrieben. Dabei werden durch Erhitzen einer Mi- 
schung von mit Saure neutralisiertem, aminogruppenhaltigem Organopolysiloxan, Wasser und 
Emulgafpr klare Mikroemulsionen hergestellt. 



Eine weitere MSglichkeit zur Hersteilung von aus wassrigen Medien applizierfahigen Makro-, 
Mini- Oder Mikroemulsionen besteht darin, die OrganopolysiloxanmoiekQIe mit hydrophilen 
Gruppen zu modifizieren, weiche eine spontane Selbstemulgierung beim Eintragen in wSssrige 
Flotlen erzeugen. Die molekularintern positionierten, hydrophilen Gruppen bestehen dabei 
Oblichenweise aus Alkylenoxidresten, weiche in Shnlicher Forni auch Bestandteil von nicht- 
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ionogenen Emulgatoren sind. So wird in der EP 1 174 469 A2 die Herstellung eines hydrophil 
modifizlerten Organopolysiloxanes gelefirt, welches durch Equllibriemng eines lateral m'rt Poly- 
oxyalkylenethergruppen modifizierten Polysiloxanes mit aminofunktionellen Silanen und Octa- 
methylcyclotetrasiloxan in Gegenwart eines basischen Equilibriemngskatalysators hergestellt 
wird. Bel den solcherart hergestellten, molekularintem mit hydrophilen Gruppen modifizierten 
Organopolysiloxanen kSnnen durch Varilerung des Anteils an hydrophiler Komponente Ver- 
bindungen erzeugt werden, welche spontan selbstemulgierend zu Makroemulsionen mit Teil- 
chengrdKen Qber 50 nm, zu Mikroemulsionen mit Teilchengrd&en unter 50 nm bzw. im Ex- 
tremfall zu klar wasserldslichen Silikontensiden fOhren. Bei solchen Verbindungen ist wegen 
der hohen WasserlSsiichkeit eine Bestdndigkeit gegenQber Haushaitswaschen nicht gegeben. 

Als wesentlicher Nachteil sowohl der in der extemen, wassrigen Phase der Makro-, l\/lini- Oder 
Mikroemulsionen vorliegenden nichtionogenen Emulgatoren als auch der in Organopolysiloxa- 
nen molekularintem positionierten Alkylenoxidreste ist die Tatsache zu nennen, dass diese 
MolekQIgruppen stets eine Beeintrdchtlgung des Weichgriffes auf den damit ausgerOsteten 
Texlilien verureachen. Diese unangenehme Eigenschaft wird noch dadurch verstarict, dass bei 
den in der textilen Anwendung bevorzugten Mikroemulsionen der Anteil an extemen Emulgato- 
ren, bzw. im Falle der molekularintem mit hydrophilen Gruppen modifizierten Organopolysilo- 
xane deren molarer Anteil sehr hoch sein muss, um die gewQnschte TeilchengrdKe unter 
50 nm zu erreichen. 

Die unter Venvendung nichtionogener Emulgatoren hergestellten Mikroemulsionen besitzen 
Qblichenweise Organopolysiloxankonzentrationen von hochstens 30 - 35 Gewichtsprozent, da 
bei darOber liegenden Konzentrationen eine Viskositatszunahme bis hin zu pastenahnlichem 
Aspekt zu beobachten ist. Um die daraus resultierenden, kommerziell nachteiligen, hoheren 
Transport- und Verpackungskosten zu vemieiden, sind mSglichst hohe Produktkonzentratio- 
nen erstrebenswert. 



Durch die Anwesenheit von nichtionogenen Emulgatoren steigt ubiicherweise auch die 
Schaumtendenz der daraus hergestellten Emulsionen und Anwendungsflotten stark an. Dies 
trifft auch auf die molekularintem alkylenoxidmodifizierten aminofunktionellen Polysiloxane zu. 
Hierdurch wird die universelle Anwendbariceit auf den schnell laufenden TextilausrQstungsma- 
schinen, wie beispielsweise den DQsenfarbeapparaten eingeschrankt, weil der in diesen Appa- 
raten durch die starke Mechanik erzeugte Schaum den Transport der zu behandelnden Ware 
in der Maschine sowie den Stoffaustausch zwischen Behandlungsflotte und textilem Substrat 
erheblich behlndert. 
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Als weiterer Nachteil ist die durch die Anwesenheit von allcylenoxidhaltlgen Gruppen bedingte 
Verstarl(ung der Thermomigration von Dispersionsfarbstoffen bei syntlietischen Substraten zu 
nennen, wodurch die Reibeclitheiten insbesondere bei tiefen Farbsteilungen teiiweise stark 
beeintrachtigt werden. 

Es bestand dalier die Aufgabe, Zubereitungen auf der Basis von Organopolysiloxanen zu 
schaffen, welclie einerseits frei von extemen, niclitionogenen Emulgatoren sind und audi 
niciit molekularintem mit hydrophilen, nichtionogenen Gruppen modifiziert sind und welche 
andererselts stabile, klare Zubereitungen darstellen, welche eine spontane Selbstemulgierung 
beim Eintrag in wassrige Appiikationsflotten sicherstellen und sich wahrend einer langeren 
Lagerung nicht entmisolien. Durch geeignete Zusammenstellung der Einzelkomponenten 
sollte zudem die Hersteliung von Makro-, Mini- und Mikroemulsionen emidglicht werden. 
Gleichzeitig sollten die Zubereitungen in magllchst hochkonzentrierter Form vorliegen, urn 
Transport- und Verpackungskosten soweit als moglich zu reduzieren. 

Des weiteren war es Aufgabe, die Auswahl des zu verwendenden Organopolysiloxanes so zu 
treffen, dass wahrend der unterschiedlichen Applikationsprozesse eine hohe Bestandigkelt 
gegenOber Restalkali gegeben ist Restalkali verbleibt be! der Textilbehandlung haufig z.B. 
durch ungenQgend sorgfaltig durchgefOhrte Waschprozesse im Faser- bzw. im Fadeninneren. 
Der hieraus ofters resultierende Anstieg des pH-Wertes der Behandlungsflotten auf Qber 9 
kann dabei zu Emulsionsspaitungen und zur Koaleszenz der Emulsionspartikel und deren 
Aufschwimmen als Oltropfchen auf der Oberflache der Behandlungsflotte fuhren. Im weiteren 
Veredelungsablauf kannen die Oltropfchen auf das Textilgut transferiert oder auch auf den 
Walzen der Behandlungsaggregate niedergeschlagen werden. Dabei entstehen auf den Textl- 
lien Silikonflecken, welche sich nicht oder nur sehr schwer wieder auswaschen iassen. 

Eine weitere Aufgabe bestand darin, die Zusammensetzung der Zubereitung so zu wahlen, 
dass wahrend einer Anwendung auf AusrQstungsmaschinen, welche hohe Scherkrafte auf die 
Behandlungsflotte ausuben, die Stabilitat der Zubereitung nicht reduziert wird und damit ahn- 
lich negative Folgen vermieden werden, wie sie beispielsweise durch einen starken pH-Wert- 
anstieg verursacht werden. Insbesondere auf den modemen voll- oder teilgefluteten Dusen- 
farbeapparaten treten wahrend der Umpumpvorgange hohe Scherbeanspruchungen auf, 
weshalb beispielsweise wahrend einer Anwendung im Ausziehverfahren wiederum Emulsions- 
spaltung mit den unenn^Onschten Silikonablagerungen auf dem Textilsubstrat auftreten kann. 
Gleichzeitig sollte bei der Anwendung auf diesen Apparaten die Schaumentwicklung auf m5g- 
lichst niedrigem Niveau gehalten werden, urn optimalen Warentransport und Stoffaustausch in 
der Applikationsmaschine sicher zu stellen. 
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Die Zubereitungen sollten weiterhin auf den damit behandelten Substraten eine signifikante 
Verbesserung hinsichtlich der Weichgriffeigenschaften, der Vergilbungsinhibieaing uhd der 
Hydrophilie zetgen. ZusStziich soilten diese Anfoftlemngen auch nach mehrfachen Haushalts- 
waschen erfQIlt werden. Zudem sollten die durch alkylenoxidhaltige Gaippen themnomigrati- 
onsbedingten Reibechtheitsversclilechteaingen von Dispersionsfart)ungen auf synthettschen 
Substraten vennieden werden. 



In unenA/arteter Weise hat sich gezelgt, dass diese Aufgaben nun erfindungsgemSH durch die 
Venvendung von quatemierten oder teilquaternierten, aminofunktionellen Organopolysiloxa- 
nen gelSst werden kSnnen, welchen Aikylammoniumverbindungen sowie gegebenenfalls ein 
organisches Hydrotropikum und Wasser zugesetzt sind und wie sie tm Patentanspruch 1 defi- 
niert werden. 

Mit den erfindungsgemafi verwendeten, quatemierten oder teilquatemierten Organopolysil- 
oxanen werden gute Stabilitaten unter Anwendungsbedingungen in einem breiten pH-Wert- 
bereich (insbesondere zwischen pH 7 und 12) und gute Vergilbungsresistenz erhalten. Ferner 
ergeben die erfindungsgemdi&en Zubereitungen einen hervorragenden Weichgriff. 



Die in den erfindungsgemaften Zubereitungen enthaltenen Aikylammoniumverbindungen so- 
wie das gegebenenfalls vorhandene organische Hydrotropikum Qbemehmen die Aufgaben der 
herkommlich zugesetzten nichtionogenen Emulgatoren. Gleichzeitig bewirken diese Kompo- 
nenten eine Reduzierung der Viskositdt der Zubereitungen, welche auch bei hohen Produkt- 
konzentrationen noch eine mOhelose Entnahme aus Gebinden sowie ein problemloses Ver- 
dOnnen zulSsst. 

Die erfindungsgemaKen Zubereitungen besitzen eine gute Stabilitat gegenuber Scherbean- 
spruchungen auf schnell laufenden Textilveredelungsmaschinen. Weiterhin zeichnen sich die 
mit den erfindungsgema&en Zubereitungen ausgerusteten Textilien. insbesondere Bade- und 
HandtQcher sowie Unterwasche und Sportbekleidung durch gute Saugfahigkeiten aus. 

Auf den textilen Substraten verbleiben nach einer Behandlung mit den genannten Zubereitun- 
gen ausschlie&lich die quatemierten oder teilquatemierten, aminofunktionellen Organopolysil- 
oxane sowie die Alkylammoniumve*indungen. Diese Wirkstoffkombination erzeugt aufgrund 
des unterschiedlichen Weichgriffcharakters der Einzelkomponenten einen besonders guten 
Warengriff, welcher auf cellulosischen Substraten neben einer guten Oberflachenglatte eine 
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kQhIe, trockene Welchheit aufweist und gleichzeitig einen angenehm vollen, flauschigen Griff 
eizeugt. 

Sofem die Zubereitungen als l\/likroemulsionen vorliegen, wird bevorzugt eine innere Weicliheit 
erzeugt, vemrsaclit durcli die niedrige Emulsionspartilcelgr5&e unter 50 nm der Einzellcompo- 
nenten, weiche tief in das Faden*- bzw. Faserinnere eindringen Iconnen. Werden die Zuberei- 
tungen auf cellulosisclien Substraten in Form von Malcroemulsionen mit Teilciiengr6&en Qber 
50 nm angewendet, so erfolgt meist eine Anreidierung der alctiven Komponenten (1) und (2) 
auf der Faseroberfiaclie. Dieser Effelct wird durcii Sorption der wSssrig I6sliclien Zubereitungs- 
anteile ins Faserinnere und dadurch bedingtes Abfiltrieren bzw. Aufkonzentrieren der groQeren 
Emulsionspartilcel in den SuKeren Faserschichten verursacht. Der sich hierdurch eigebende 
Griffcliaraidier des Substrates wirict insgesamt fOiliger und glatter. 

Auf synthetisclien Substraten sind die durcii unterschiediiclie TeilciiengroBe der Emuisions- 
partil<ei verursacliten Untersclfiiede im Weicligriffverlialten nicht so starlc ausgeprdgt wie bei 
nativen Substraten. Dies ist durcii die Morpiiologie der Fasern bedingt, weiche aufgrund der 
nicht voriiandenen Saugfahigkeit und des glatten Oberflachencharakters eine Auflagerung der 
Wirkkomponenten ausschiie&lich auf der Faseroberfldche zuldsst. Die erfindungsgemalSen 
Zubereitungen erzeugen auf Geweben und Gewirken aus Polyester und Polyamid einen an- 
genehmen, seidenahnlichen und trotzdem fQlligen Warengriff. 

Ein weiterer Vorteil der erfindungsgema&en Zubereitungen liegt in einer geringen Neigung zur 
Vergilbung, weiche h^ufig bei den herkammiich ausschliel&lich mit aminofunkttonellen Polysil- 
oxanen behandelten, weiQen und hellfarbigen textiien Substraten bei Trocknungstemperaturen 
Qber 120°C auftritt. 

Bei vielen textiien Anwendungen ist Hydrophobie unenAnjnscht. So wird beispielsweise von 
Bade- und HandtQchern neben einem guten, flauschigen VVeichgriff eine gute Saugfahigkeit 
enwartet, urn einen optimalen Abtrocknungseffekt zu errelchen. Bei Untenvflsche ist hSufig 
ebenfalls gute Saugfahigkeit erwunscht. Auch bei vielen Bekleidungsartikein im Sport- und 
Outdoorbereich, wie beispielsweise Fahrrad- oder FuBballertrikots, ist neben gutem Weichgriff 
die Saugfahigkeit des textiien Grundmaterials Voraussetzung. Bei herkommlich ausschlie&lich 
mit aminofunktionellen Polysiloxanen behandelten Substraten wird haufig eine stark ausge- 
pragte Hydrophobie festgestelit 



Als Besonderheit 1st bei den erfindungsgemaBen Zubereitungen die hervorragende Hydrophi- 
lie der damit behandelten textiien Substrate zu enA^ahnen. Sie konnen daher im Gegensatz zu 
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den herkammlichen/aminofunktionellen Polysiloxanen auch fOr Artlkel venwendet werden, bei 
welchen hohe Saugfahlgkeit verlangt wird. 

Thermomigrationsbedingte Reibechtheitsverschlechterungen von Dispersionsfarbungen auf 
synthetischen Substraten werden erfindungsgerndfi wegen der Abwesenheit extemer Oder 
molekuiarintemer nichtionogener Emulgatoren praktisch vermieden. 

Auf synthetischen Textilartikein ist haufig ausgepragte statische Aufladung zu beobachten. Die 
erfindungsgema&en Zuberertungen zeigen aufgmnd der hohen Ladungsdichte der quatemd- 
ren Komponenten eine hervorragende Leitfahigkeit, welche auch nach mehrfachen HaushaKs- 
waschen erhalten bleibt. 

• Die Venwendung der erfindungsgemaBen Zubereltungen erfolgt auf alien Qblichen textilen 
Substraten. So lassen sich Gewebe und Gewirke aus nativen Fasern, wie beispielsweise 
Baumwolle oder Wolle und auch aus synthetischen Fasern, wie beispielsweise Viskose, Poly- 
ester, Polyamid oder Polyacrylnitril behandeln. 

Unter den im nachfolgenden Text venwendeten Begriffen ,Anwendungsflotte" oder „Flotte" sind 
die auf die jeweiis gewQnschte VerdQnnung eingesteliten, wassrigen Behandlungs- oder Test- 
baderzu verstehen. Diese kannen in Abhanglgkeit von der jeweiis gewQnschten Anwendung 
die errindungsgemaBen Zubereltungen in alleiniger Fomn sowie gegebenenfalls Zusdtze von 
anderen, in der textilen AusrQstung QblichenA^else venwendeten Praparationsmittein enthalten. 

Die VenA^endung der erfindungsgemaBen Zubereltungen kann beispielsweise ais Zwangsap- 

•plikatlon oder Im Ausziehverfahren erfolgen. Die Zwangsapplikation mit dem Foulard wird 
durch Tranken des textilen Substrates mit der Anwendungsflotte. anschlieBendes Abquet- 
schen auf dem Foulard auf die gewQnschte Nassaufnahme und eine abschlieBende Trock- 
nungspassage durchgefOhrt. Sofern die erfindungsgemaBen Zubereltungen aus der Anwen- 
dungsflotte im Ausziehverfahren appliziert werden, ist. bedingt durch die hohe Ladungsdichte 
der beiden quatemaren Komponenten (1) und (2), ein rascher und vollstandlger Badauszug zu 
beobachten. 

Die mit den erfindungsgemaBen Zubereitungen behandelten Substrate weisen nicht nur gute 
Anfangseffekte auf, sondem besitzen auch eine Bestandigkeit gegen mehrfache Haushalts- 
waschen. Dabel bleiben der gute Welchgrlff sowie die Hydrophilie weitestgehend erhalten. 
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Der erste Gegenstand der Erfindung sind Zubereitungen, gekennzeichnet durch einen Gehalt, 
bezogen auf die Gesamtzusammensetzung, an 

(1) 40 bis 95 Gewichtsprozent eines quatemierten oder teilquatemierten, 
aminofunktionellen Organopoiysiioxans der ailgemeinen Formel 
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R*= (CH2)3 O CH2 CH CH2 

OH 

{CHzh- O CH2 CH 

H2C OH 




R*= (CH2)r H ^ 

R®= (CH2)s , 

R^= (CHzH ^ 

A anorganische oder organische Anionen, 

n eine ganze Zahl von 0 - 20, vorzugsweise 0 - 14, besonders bevoizugt 0-5, 
m eine ganze Zahl von 20 - 2000, vorzugsweise 40-1 000, besonders bevorzugt 
40 - 200. 

o und p jeweils eine ganze Zatil von 1-10, voizugsweise 2-4, 
q eine ganze Zatil von 1-10, voizugsweise 1 , 
r eine ganze Zahl von 1-18, vorzugsweise 1 , 
s eine ganze Zahi von 2-3, voizugsweise 2 und 
t eine ganze Zahi von 2-5, voizugsweise 2-4 
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bedeuten. m'rt der MaBgabe, dass der Gesamtstickstoffigehatt der Komponente (1) 0.05 
bis 2,0 Gewiditeprozent. bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von Komponente 

(1) betrSgt. 

(2) 2 bis 20 Gewichtsprozent einer Alicylammoniumverbindung der allgemeinen 
Fomnel 



Oder der Fomnel r®- 
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N— CHg-R— R^^ 
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mit der MaOgabe, dass, wenn In den Formein (A) und (B) R und R gleich- 
5 

zeitig R darstellen, das diese Reste tragende Stickstoffatom hochstens zwei 

5 ^4 
Reste R und mindestens einen Rest R aufweist, 
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•(CH2)w 



C 



Oder 
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R = -Oleyl, -Linoleyl Oder -Linolenyi, 




(CH2), 




o 



S03 



S03 



Oder 



COO 



u = 1-6, bevorzugt 1-2, 
w = 0-20 bedeuten und 
5 

wobei A , R und s die bei der Komponente (1) genannten Bedeutungen besit- 
zen, 

(3) 0 bis 20 Gewichtsprozent eines organischen Hydrotropikums und 

(4) 0 bis 20 Gewichtsprozent Wasser. 

SSmtliche Gewichtsangaben der erfindungsgemaBen Zubereitungen bezielien sicli auf die 
Gesamtzusammensetzung der erfindungsgemaKen Zuberettung. Als bevorzugte Bereiche slnd 
ifOr die Komponente (1) ein Bereich von 50 - 95, insbesondere 60 - 90 Gewiciitsprozent; fOr die 
Komponente (2) 2-15, insbesondere 5-15 Gewichtsprozent zu nennen. Sofern die Kompo- 
nente (3) zugesetzt wird, liegt deren Konzentration bevorzugt im Bereich von 1-10, insbeson- 
dere von 2-7 Gewichtsprozent. Sofem die Komponente (4) zugesetzt wird, liegt deren bevor- 
zugter Bereich bei 5 - 20, insbesondere jedoch bei 10 - 20 Gewichtsprozent 

Der Stickstoffgehalt der Komponente (1) liegt bevorzugt bei 0,1-1,5 Gewichtsprozent, insbe- 
sondere Jedoch bei 0,1-1,0 Gewichtsprozent bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von 
Komponente (1). 
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Die Anionen A" sind von anorganischen Oder organlschen Sauren abgeteitet. Als Beispiele fOr 
anorganische Anionen sind Chlorid, Bromid, Jodid und Sulfat zu nennen; bevorzugt sind Chlo- 
rld und Sutfat. Beispiele fOr organisciie Anionen sind Tosylat und Acetat; bevorzugt ist Tosylat. 

Die Heistellung der teilquatemierlen oder quatemierten, aminofunlrtionellen Organopolysil- 
oxane der Komponente (1) erfolgt nach Metlioden, welclie dem Fachmann belcannt sind. So- 
fem n den Wert 1 oder >1 bedeutet (teilquaternierte Verbindungen), l<6nnen diese Verbindun- 
gen durch Equilibrieaing von temiinal quatemierten, aminofunktionellen Organopolysiloxanen 
mit Sllaniiydrolisaten, welche laterale Aminogruppen tragen in Gegenwart bel<annter Equilibrie- 
rungsl<atalysatoren syntlietisiert werden. Sofem n den Wert Null bedeutet (quaternierte Ver- 
bindungen), k6nnen diese Verbindungen ausgehend von terminal aminofunktionell modifi- 
zierten Organopolysiloxanen durch Quatemiemng (nacli gegebenenfails vorlner erfolgter Alky- 
^^^lierung) hergestelK werden. 

Als Alkylammoniumverbindung (Komponente (2)) Iconnen mit Dimethylsulfat, Benzylchlorid 
Oder Methylchlorid quaternierte Fettsaureester von Alkanolaminen sowie deren Mischfonnen 
Venwendung finden, wobei der FettsSurerest zwischen 9 und 23 Kohlenstoffatome, bevorzugt 
jedoch 11-17 Kohlenstoffatome enthalt. Gut geeignet sind auch ungesSttigte Fettsaurereste 
mit bevorzugt 11-17 Kohlenstoffatomen in der Alkyll<ette. Die Alkanolamine k5nnen dabei 
voll- Oder teilverestert vorliegen. Soweit teilveresterte Alkanolamine zur Venwendung gelangen, 
kdnnen diese noch freie Hydroxyethyl-, Hydroxyethylethoxy-, Hydroxypropyl-, Hydroxypropyl- 
ethoxy- oder Hydroxyethyldiethoxyreste aufweisen. Geeignet sind femer unveresterte, mit den 
genannten Alkylierungsmittein quaternierte Alkanolamine, deren freie Gnjppen aus Hydroxy- 
ethyl-, Hydroxyethylethoxy-, Hydroxypropyl-, Hydroxypropylethoxy- oder HydroxyethyWiethoxy- 
^^^resten bestehen kdrinen. 

Die optional einzusetzende Komponente (3), ein organisches Hydrotropikum, kann Qblicher- 
weise aus der Gruppe der polyfunktionellen Alkohole ausgewShlt werden. So k5nnen Dialko- 
hole mit 2 - 10, bevorzugt 2-6, insbesondere jedoch 2 - 4 Kohlenstoffatomen pro MolekQI ein- 
gesetzt werden. Gut geeignet sind auch deren Mono- und Diether sowie die Mono- und Diester 
dieser Dialkohole. Als besonders bevorzugt zu venwendende Beispiele fOr die Komponente (3) 
sind Butyldiglykol, 1,2-Propylenglykol und Dipropylenglykol. Tributoxyethylphosphat und Tri- 
isobutylphosphat zu nennen. 

Die Herstellung der erfindungsgemSOen Zubereltungen erfolgt durch einfaches Verriihren der 
Komponenten (1) und (2) sowie gegebenenfails (3) und (4) bei 30 - 40°C. 
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Welterer Gegenstand der Erfindung isl die Verwendung der Zubereitungen gemSB Anspruch 1 
bei der Veredelung textiler Substrate in w9ssrigen Badem und Anwendungsflotten, gegebe- 
nenfalis zusammen mit werteren Praparationsmitteln. Gewebe und Ge>Arirke aus nativen Fa- 
sem, wie beispielsweise Baumwolie Oder Wolle, aber auch aus synthetischen Fasem, wie bei- 
spielsweise Viskose. Polyester, Polyamid oder Polyacrylnitril konnen mit den erfindungsgema- 
fien aminofunktionellen Polysiloxanen behandelt werden. Bei den gegebenenfalls zusatzlich 
mitverwendeten Praparationsmitteln kann es slcli beispielsweise urn Chemikalien zur Knitter- 
frelausriistung, urn soiche zur Verbesserung der VernShbarkelt des textilen Substrates oder 
urn andere. ublichenwelse in textilen Applikationsflotten zur Anwendung gelangende Produkte 
handeln. 

Die Konzentration der erflndungsgema&en Zubereitungen in den Anwendungsflotten wird so 
gewahlt, dass die behandelten Substrate zwischen 0,3 und 0,6 Gewichtsprozent der an- 

•spruchsgemaBen Komponenten (1) und (2) bezogen auf das Gewicht des Substrates enthai- 
ten. 



Die Erfindung wird durch die nachfolgenden Beispielen naher eriautert. Die in den Beispielen 1 
und 2 verwendeten Organopolysiloxane konnten wegen starker Viskositatszunahme bei h5he- 
ren Konzentrationen jeweils nur mit einer Konzentration von 18 Gewichtsprozent eingesetzt 
werden, um flieBfahige, fOr die Anwendung gut geeignete Mikroemulsionen sicherzustellen. 

Bei den KettenlSngenangaben, die in den Formein der Beispieie fQr die anspruchsgemaBen 
indizes n und m erscheinen, handelt es sich jeweils um Durchschnittswerte. 



Beispiel 1 (nicht erfindunqsgemaB) 

ine Zubereitung wird hergestellt durch VenrQhren von 36 Gramm eines Organopolysiloxanes 
mit lateral positionlerten Amlnogruppen der durchschnittlichen Struktur 



CH3 

H3C Si O- 

I 

CH3 



CH3 

I 

Si O 

I 

CH3 



80 



CH3 CH3 
-Si O SI CH3 

I I 

(CH2)3 CH3 
NH-(CH2)2-NH2 



(hergestellt analog der in DE 19829166 A1 beschriebenen Eqaillbrierung) mit 0,75 Gramm 
EssigsSure 60 Gew.-%, 20 Gramm eInes Isodecylalkoholes mit 7 Ethylenoxidgruppen, 
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6 Gramm Butyldiglykol und 137,25 Gramm demineralisiertem Wasser von 75°C. Die Mischung 
wild bei 70''C wdhrend 30 Minuten gerdhrt, wobei 200 Gramm einer wasserklaren Mikroemui- 
sion mit einem Organopolysiloxananteil von 18 Gewichtsprozent entstehen. 



Beispiel 2 (nicht erfindunosgemaR) 

Eine Zubereitung wird hergestellt durch Venfkhren von 36 Gramm eines Organopolysiloxanes 
mit lateral positionlerten Aminogruppen der durchschnittlichen Struktur 



CH3 

CH3 



CH3 

Si — o- 



(CH2)3 




J40 



CHs 



-S" 



(CH3)3 



CH3 



-Si CH3 



NH— (CH2)2— NH2 



-•5 

0(CH2CH20)7CH3 



(hergestellt analog der in EP 1 174 469 A2 beschriebenen Lehre) mit 0,75 Gramm EssigsSure 
60 Gew.-% und 163,25 Gramm demineralisiertem Wasser von 30°C. Die Mischung wfrd bei 
30''C wahrend 30 Minuten gerQhrt, wobei 200 Gramm einer transparenten Mikroemulsion mit 
einem Organopolysiloxananteil von 1 8 Gewichteprozent entstehen. 

Beisoiel 3 feffindungsoemaR) 

Eine hochi(onzentrierte, wasserfreie, selbstemulgierende Zubereitung wird durch VerrQhren 
von 180 Gramm eines Organopolysiloxanes mit lateral positionlerten Aminogruppen sowie 
terminal positionlerten und quatemierten Aminogruppen (Komponente (1)) der durchschnittli- 
chen Struictur 




CH3 



>a 



CH3 



-SI O SI 



CHa 



(CH2)3 



CH3 

SI O 



CH3 



NH— (CH2)2— NH2 



CH3 



-Si- 



J12O 



CH3 



4+ 



4 A" 



wobei 
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R^= (CH2)3-0 CH2 CH— CH2 

I I CH2CH2 CH3 

OH CH3 



und 




ist, mit 15 Gramm eines Methyl-bis-(2-hydroxyethyl)-oleyl-ammoniumchlorides (Komponente 
(2)), gemischt mit 5 Gramm Propylenglykol (Komponente (3)) bei 30*'C hergestellt Man erhalt 
200 Gramm einer transparenten, viskosen, gelblichen Zubereitung mit einem Organopolysil- 
oxananteil von 90 Gewichtsprozent. Der Gesamtstickstoffgehait des Organopolyslloxanes be- 
tr^gt 0,8 Gewichtsprozent. 

20 Gramm der Zubereitung werden durcii einfaches Einriihren bei Raumtemperatur in 80 
Gramm demineralisiertes Wasser auf eine Konzentration von 18 Gewichtsprozent des Orga- 
nopolysiloxanes (Komponente (1)) vorverdQnnt. wobei eine opaleszente l\/linlemulsion entsteht. 



Beispiel 4 (erfindunqsaemaB): 

Eine hochkonzentrierte, wasserfreie, selbstemulgierende Zubereitung wird durch VenrQhren 
von 180 Gramm des in Beispiel 3 beschriebenen Organopolysiloxanes mit lateral positionierten 
lAmlnogruppen sowie tennlnal positionierten und quaternierten Aminogruppen (Komponente 
(1)) und 20 Gramm eines Tris-(2-hydroxyethyl)-oleyi-ammoniumacetates (Komponente (2)) bei 
30 ''C hergestellt. Man erhSit 200 Gramm einer transparenten, viskosen, hellgelben Zuberei- 
tung mit einem Organopolysiloxananteil von 90 Gewichtsprozent. Der Gesamtstickstoffgehait 
des Organopolysiloxanes betragt 0,8 Gewichtsprozent. 

20 Gramm der Zubereitung werden durch einfaches Einruhren bei Raumtemperatur in 80 
Gramm demineralisiertes Wasser auf eine Konzentration von 1 8 Gewichtsprozent des Orga- 
nopolysiloxanes (Komponente (1)) vorverdQnnt, wobei eine wasserklare Mikroemulsion ent- 
steht. 
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BeisDlel 5 ferfindunasaemaBV 

Eine hochkonzentrierte, wasserfreie, selbstemulgierende Zubereitung wlrd durch Verrilhren 
von 170 Gramm elnes Organopolysiloxanes mft terminal positionierten und quatemlerten Ami- 
nogaippen (Komponente (1)) der durchschnittlichen Struktur 

4+ 



4A" 

•wobei und a" die In Belsplel 3 aufgefuhrten Bedeutungen haben. mit 20 Gramm elnes mit 
Dimethylsulfat quaternierten Triethanolamindioleylesters (Komponente (2)) und 10 Gramm 
Butyldiglykol (Komponente(3)) bei 30X hergestellt Man erhalt 200 Gramm einer transparen- 
ten, viskosen, gelben Zubereitung mit einem Organopolysiloxananteil von 85 Gewichtsprozent. 
Der Gesamtstickstoffgehait des Organopolysiloxanes betragt 0,8 Gewichtsprozent. 

21 ,17 Gramm der Zubereitung warden durch einf aches EinrOhren bei Raumtemperatur in 
78,83 Gramm demineralisiertes Wasser auf eine Konzentration von 18 Gewichtsprozent des 
Organopolysiloxanes (Komponente (1)) vorverdQnnt, wobei eine milchige Makroemulsion ent- 
steht. 

• Beispiel 6 (erfindunasaemaS): 
Eine hochkonzentrierte, selbstemulgierende Zubereitung wird durch VerrQhren von 140 
Gramm des In Beispiel 3 beschriebenen Organopolysiloxanes mit lateral positionierten Amino- 
gruppen sowie terminal positionierten und quaternierten Aminogruppen (Komponente (1)), 
30 Gramm Carboxymethyl-bis-(2-hydroxyethyI)-oleyl-ammonium-Betain (Komponente (2)) und 
30 Gramm demineralisiertem Wasser (Komponente (4)) hergestellt. Man erhSIt 200 Gramm 
einer transparenten, viskosen, gelben Zubereitung mit einem Organopolysiloxananteil von 
70 Gewichtsprozent. Der Gesamtstickstoffgehait des Organopolysiloxanes betragt 0,8 Ge- 
wichtsprozent. 

25,71 Gramm der Zubereitung werden durch einfaches EinrOhren bei Raumtemperatur in 
74,29 Gramm demineralisiertes Wasser auf eine Konzentration von 18 Gewichtsprozent des 



CH3 
Si O 



CH3 



CH3 
Ji— 



JSC 



CH3 
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Organopolyslloxanes (Komponente (1)) vorverdQnnt, wobei eine transparente MIniemulslon 
entsteht 



Anwendungsbeispieie 

In den folgenden Anwendungsbeispielen wurden die dlrekl erhaltenen Emulsionen der Bei- 
spiele 1 und 2 und die nach VorverdQnnung erhaltenen Emulsionen der Beispiele 3 bis 6, die 
alle jewells 18 Gewichtsprozent des jeweiligen Organopolysiloxanes enthlelten, mit deminerall- 
siertem Wasser auf die in den Anwendungsbeispielen genannten Testlconzentrationen ver- 
dQnnt 

Zur Eihstellung eines scliwach sauren Milieus, wie unter Praxisbedingungen Qblich, wurden die 

•bei den nachstehenden Testbedingungen genannten ZusStze an Esslgsaure vorgenommen. 
Die Konzentration der Esslgsaure betmg jewells 60 Gewichtsprozent. 



Griffbeurteilung 

Abschnitte einer gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoll-Frotteeware wurden mlt 
einer wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/l der gemalS den Beispielen 1 bis 6 hergestellten Emul- 
sionen und 0,5 g/l Essigsaure auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 80 Ge- 
wichtsprozent, bezogen auf das Gewicht der trockenen Ware, impragniert und anschlieBend 2 
Minuten bei 120 getrocknet. AnschlieBend erfolgte die Beurteilung des Griffcharakters der 
mit den Emulsionen behandeiten Testgewebe. Diese unteriiegt individuell unterschiedlichen, 
subjektlven Kriterien. Um trotzdem zu aussagekraftigen Ergebnissen zu kommen, ist eine Be- 
urteilung durch mindestens 5 Testpersonen erforderlich. Die Auswertung der in der Tabelle 
Idargestellten Ergebnisse erfolgte nach statistischen Methoden, wobei die Notenstufe 1 den 
weichsten, angenehmsten Griff, die Notenstufe 5 den hartesten, am wenigsten oberflSchen- 
glatten und unangenehmsten Griff darstellt. 



Hydrophilie 

Abschnitte einer gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoll-Frotteeware wurden mit 
einer wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/l der gemaU den Beispielen 1 bis 6 hergestellten Emul- 
sionen und 0,5 g/l Essigsaure auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 80 Ge- 
wichtsprozent, bezogen auf das Gewicht der trockenen Ware, impragniert und abschiieBend 2 
Minuten bei 120 ^'C getrocknet. AnschlieBend erfolgte die in der Tabelle dargestellte Beurtei- 
lung der Hydrophilie gemaB des TEGEWA-Tropftestes (Melliand Textilberichte 68 (1987). 581 
-583). 
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Alkalistabiinat 

Die Stabilitat der gemSR den Beispielen 1 bis 6 liergestellten Emulsionen gegen Allcalien in 
AusrQstungsflotten wurde gemSB dem nachfolgend beschriebenen Test durcligefQIirt: 
Jewells 500 ml einerwassrigen Flotte, enthaltend 40 g/l derzu untersuchenden Emulsionen 
wurden in einem 1000 ml Becherglas vorgelegt und mit Natriumhydroxidlosung (w(NaOH) = 10 
%) auf einen pH-Wert von 10 eingestellt. AnschlieBend wurde die Flotte zwanzig MInuten mil 
einem FIQgelruhrer bei zwe'rtausend Umdrehungen pro Minute gerilhrt. Nach dem Ablauf die- 
ser Zeit wurde der RQhrer abgestellt, der entstandenen Schaum zerfallen gelassen und die 
FIQssigkeitsoberfiache nach 1 Stunde hinsichtiich Abscheidungen beurteilt (Ergebnisse siehe 
Tabelle). 




Vergilbung 

Abschnitte elner gebleichten, nicht optisch aufgehellten Baumwoll-Modal-Maschenware wur- 
den mit einer wassrigen Flotte, enthaltend 20 g/l der gemaS deii Beispielen 1 bis 6 hergestell- 
ten Emulsionen und 0,5 g/l EssigsSure auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 
80 Gewlchtsprozent, bezogen auf das Gewicht der trockenen Ware impragniert, 2 Minuten bei 
120X getrocknet und anschlieSend 2 Minuten bei 170 thermofixiert. AnschlieBend wurde 
die in der Tabelle dargestellte Beurteilung des WeiBgrades der Muster nach Ganz auf dem 
WeiBgradmeBgerSt "texflash 2000" der Finna "datacolor international" (Schwelz) gemessen. 




Reibechtheit 

Abschnitte einer mit 2 Gewichtsprozent Dispersionsfarbstoff C.I. Disperse Blue 130 gefarbten 
Polyesterware mit einem Quadratmetergewicht von 200 Gramm wurden mit einer wassrigen 
Flotte, enthaltend 20 g/l der gemSB den Beispielen 1 bis 6 hergestellten Emulsionen und 0,5 
ig/l Essigsaure auf einem Laborfoulard mit einer Nassaufnahme von 60 Gewlchtsprozent, be- 
zogen auf das Gewicht der trockenen Ware, impragniert und anschlieSend 1 Minute bei 
1 80 ''C getrocknet. AnschlieBend wurde die Bestimmung der Trocken- und Nassreibechtheit 
auf dem Crockmeter gem3B DIN EN 105-X12 durchgefuhrt (Ergebnisse siehe Tabelle). 



Schaumelgenschaften 

Die Bestimmung des SchaumvemnSgens erfolgte gemaB DIN 53902 mit einer Flotte, enthal- 
tend 2 g/l der gemaB den Beispielen 1 bis 6 hergestellten Emulsionen in demineralisiertem 
Wasser (Ergebnisse siehe Tabelle). 
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Patentanspriiche 

1 . Zubereitungen, gekennzeichnet durch einen Gehalt, bezogen auf die Gesamtzusammenset- 
zung, an 

(1) 40 bis 95 Gewichtsprozent eines quatemierten oderteilquaternierten, 
aminofunktioneilen Organopolysiloxans der allgemeinen Formel 



, r 

r1 SI O- 

I 

CH3 



CH3 
SI — o 

I 



n 



CH3 

Si O 



,3 



CH3 



-SI R' 



Jm 



CH3 



wobei 



R^ N 



N*— rS 
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Oder 
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N*— r5 



R7 N*— R 
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-(CH2)o NH (CH2)p NH2 Oder (CH2)p NH2^ 



-(CH2)q H Oder 



-(CH2)3- 



;H2 CH CH2- 

OH 



-(CH2)3- 



-CH, CH- 



H2C OH 



-(CH2)2 





Ha- 



H 

-C- 



CH3 



Oder 



-OH 



CHa 




R«= 



>6, 



R^= 



-(CH2)r H_ 



-(CH2)s- 
-{CH2)t- 



anorganische oder oiganische Anionen, 

eine ganze Zahl von 0 - 20, 
eine ganze Zahl von 20 - 2000, 
o, p und q jeweils eine ganze Zahl von 1-10, 



n 
m 
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r eine ganze Zahl von 1-18, 
s eine ganze Zahl von 2-3 und 
t eine ganze Zahl von 2-5 

bedeuteri, mit der MaBgabe. dass der Gesamtstickstoffgehalt der Komponente (1) 0,05 
bis 2,0 Gewlchtsprozent, bezogen auf die Gesamtzusammensetzung von Komponente 

(1) betragt, 

(2) 2 bis 20 Gewlchtsprozent einer Alkylammonlumverbindung der allgemeinen 
Fonnel 



.13 



-N R 



13 



,13 



Oder der Formel N— CH2— R^^^ — R^^ 



13 



wobei 



(A) 



(B) 



r8= .r5 Oder -R^° , 



r''3= .r5^ _p14 Qjg^ CH2-CH— CH2 , 



OH OH 



R^'*= [-(CH2)8-0-l^R^ 



Oder 




\^CH3 



ist , 



8 13 

mit der MaBgabe, dass. wenn in den Formeln (A) und (B) R und R gleich- 

zeitig R^ darstellen, das diese Reste tragende Stickstoffatom hSchstens zwel 

5 14 
Reste R und mindestens einen Rest R aufweist, 
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-(CH2)w H 



O 

II 



-R** Oder 



-R 
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r''°= -Oleyl, -Linoleyl Oder -Linolenyl, 



R^^= 



"(CHa) 



w 



r12 = 



-SO3 



-SO3" Oder coo" 



u = 1-6, 

w = 0 - 20 bedeuten und 

wobei a", und s die bei der Komponente (1) genannten Bedeutungen beslt- 
zen, 



(3) 0 bis 20 Gewiclitsprozent eines organisclien Hydrotropikums und 



(4) 0 bis 20 Gewiclitsprozent Wasser. 



Verwendung der Zubereitungen gemafi Anspmch 1 bei der Veredetung textller Sub- 
strate in wSssrigen Badem und Anwendungsflotten, gegebenenfalls zusammen mit 
weiteren Praparatlonsmitteln. 
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Zusammenlassung 



Die Eifindung betrlfft hochkonzentrierte. selbstemulgierende Zubereitungen. enthaltend 
Organopotysiloxane und Alkylammonlumverbindungen und deren Verwendung in wissrigen 
Systemen auf textilen Substraten. Insbesondere betrifft die Erfindung Zubereitungen, welche 
aus quatemierten odertellquatemierten, aminofunktloneilen Oi^anopolysiloxanen, quatemd- 
ren Allcylammoniumverbindungen, gegebenenfalls einem organisclien Hydrotropil^um und ge- 
gebenenfails Wasser bestehen. 



• 
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